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en ce que ]eur salification estoltenueexte^ 

instanLemenr au contact de soSfs comoC^ * F^f § <-T ^ SS,SSants P^ M la P™P™« ""ique de se gefifier 
fiant, son de.itement contrale ^ZZZ-? r™ T' l"™ 6 rintroducti ° n ° u "°" agent plasti- 

laddition de conservateurs lui ^erme3^ h , tenS, ° aCUf ou d un Polysaccharide, sa conservation assuree ou non par 
un procede de fabrication de ^ films Z X caLT" * S ° IUUOnS $ f *° a£ > UeUSes L '" ve ""°" -nceme egaJement 

risation et/ou pax trempa"^ , ur ^ aoenTcomo Lx^T ^ C ° n , S,Sle 3 Sehner ^ C " a PP li( l ua "' ™ ^ masse, par pulve- 

P u-empa ff e, un agent complexant. Apphcauons : domaine pharmaceutique, cosmetique et dietetique. 
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UTILISATION D ' AGENTS EPATgcrcc^-rme «^tt« I , 



; DOMAINE D 'APPLICATION DE L ' INVENTION 

. La .presente invention a trait au define 
pharmaceutic^, cosmetique et dietetique et concern, plus 
particulierement la realisation de films pour 1'obtention 
de capsules molles a partir de substances presentant des 
propriety epaississantes . L'invention conceme egalement 
-un precede detention de tels £ilM et des dites capsules 
molles . 

DESCRIPTION DE L ' ART ANTERIEUR 

Actuellement, la tunique des capsules molles est dans 
la majorite des cas a base de gelatine soit utilisee pure 
(gelules) ou en association avec differentes substances 
(glycerine, sorbitol, etc.). 0 r, en raison des problems 
_potentiels que pent presenter !• origin, de la gelatine, en 
ma JO rite issue d'os de bovins , la maladie dite de la "vache 
foil.- ou BSE ("Bovin Spongiform Encephalite" ) , fait que 
l'interet de pouvoir substituer un tel produit devient 
crucial . 

De nombreuses substances ont ete etudiees dans le but 
de substituer la gelatine des capsules molles. Dans la 
majorite des cas, ces substances sont definies comme etant 
des agents gelifiants dormant naissance ■ a des solutions 
colloldales. On entend par - gelifiant - des substances qui 
apres solubilisation a chaud donnent naissance apres 
refroidissement a una masse solide, de structure plus ou 
moms elastique identique a celle de la gelatine. Cependant 
ces substances, hormis le fait qu telle, donnent naissance a 
une masse gelatineuse par refroidissement, doivent repondre 
a trois criteres indispensables a la realisation des 
capsules molles, a savoir : 

* Etre filmogene, e'est-a-dire gue les dites 
substances doivent former par refroidissement, des films 
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continus par coulage, presentant une epaisseur allant de 
0.1 mm a 10 mm et plus; 

* Donner naissance a une structure thermoreversible , 
c<est-a-dire que sous 1'effet de la chaleur, ces dites 
5 substances redeviennent instantanement liquides et 
inversement en presence du froid se gelifient tres" 
rapidement. Ce parametre est primordial pour obtenir une 
soudure parfaite entre deux films SO umis a 1 ' action d' une 
pression et de la chaleur; 
10 * Donner naissance a une structure solide elastigue, 

c'est-a-dire que sous 1'effet' d'une force, telle qu'une 
pression ou un etirement, l es dites substances gelifiees 
se deferment et reprennent leur forme initiale apres 
cessation de la force appliquee. 
-5 Parmi toutes les substances presentant 

caracteristiques tels que les alginates, certaines gommes 
comme les gommes Xanthane, 1 'Agar- agar, les carraghenanes 
lota, les carraghenanes Kappa, etc. . tres peu ont donne_ 
-des resultats satisf aisants en raison des parametres " 
0 requis au niveau du produit fini entre autre, en ce qui 
conceme le temps de desagregation de la capsule molle. 
Selon les normes fixees par les differentes Pharmacopees , 
une capsule molle doit presenter un temps de desagregation 
de 1'ordre de 30 minutes maximum. Dans le cas des capsules 
5 molles en gelatine, celui-ci est de 1'ordre de 5 a 7 
minutes a 37° C dans 1'eau. Or, dans la majorite des cas, 
les substituts de gelatine donnent des valeurs nettement 
superieures a 15 minutes et depassent meme les 30 minutes. 
Cependant, un certain nombre de brevets ont ete pris dans 
D le domaine de la capsule molle avec ces " dites substances 
soit utilisees seules comme agent gelifiant ou en 
association avec un deuxieme agent gelifiant ou voire un 
agent epaississant . 

L'une des categories de substances la plus brevetee 
est celle des carraghenanes et en particulier les 
carraghenanes iota et kappa qui presented tons deux des 
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proprietes gelif iantes . Seul i es „ 

les carraghenanes iota 
donnent une structure elastioue „„„ 

que comme l a gelatine. Les 
carraghenanes kappa, hormis i e 

J-e rait qu'ils donnent 
naissance a une masse solide cas^f= 

, cassante, non elastigue, 

5 present en t un autre inconvenient- „ i • 

cement, celui d'un relarguage 
important d'eau a partir~des #-n«« * 

■ 63 fllms formes. Ceci entraine 

une retraction importante des f i 1™=, » 

aes tilas au cours du temps done 
une mauvaise stability des produit-c - 

proauits finis. Ces substances 
ont donne naissance a un certain r™,v 
. n . certain nombre de brevets dans le 

10 domaine de la capsule nolle tels que : 

* les brevets JP09025228, JP62289530 et / US5342626 
dans lesquels les carraghenanes sent en association avec 

un autre agent gelif iant et leur - 

- Leur concentration dans le 
milieu »e depasse Jamais 5%. De plus, lm brevet Ds5342626 

5 et le brevet JP60012943 font aention de 1 "utilisation des 
carraghenanes kappa. 

* Le brevet PCTOO/10530 /R= nBe , , ^ . 

/xuoju (Banner) fait mention de 

_1' utilisation des carraghenanes_ kappa- en t-ant gue seul 
agent gelifiant mais a une concentration dans le milieu 
0 super ieur a 5% 

* Le brevet FR2767070 et US6331205 font mention- de 
1 'utilisation des carraghenanes iota, aussi utilises a des 
concentrations superieures a 5%. 

De tous ces brevets, seuls i v 

seuis les brevets FR27 67070 et 
US6331205 ont conduit a une concr^n e= «. • . . 

concretisation mdustrielle . 
En effet, les carraghenanes iota * *. 

iota a rorte concentration se - 
comportent comme la gelatine. Seuls vario^ , 
, , xs varient les parametres 

de temperature pour travailler , = - 

lier la masse. Le temps de 
desagregation se situe entre in Pf 1C . 

iu et 15 minutes a 37°C dans 
1 eau en fonction des ingredients 

greaients mcorpores dans le film. 
Ces valeurs sont tout a fait a<rr-~^<-^i 

acceptables dans le domaine 

pnarmaceutigue . 

L 'utilisation de ces 

ces substances presente un 
inconvenient lors du precede de fan,-,- «. • 

„ . . ae fabrication. En effet, 

afin d'eviter la prise en masse de Is ^ - 

- ae la Preparation, cette 

derniere doit §tre maintenue a *. 

a une temperature super ieure 
a son point de gelification Da n* i 

Dans le cas des 
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carraghenanes, l a temperature doit etre „,.-!„«. 

on r>„ ecre maintenue entre 

90o C et lOOoc. Pour la gelatine, celle-ci M * ■ . 

_ > Crtn/ ^ ' lle C1 est maintenue 

entre 5 0°C et 7 0°C. 

One deuooitae cetegorie de substances a ate testee 
= -u. Plus Particuliera»ent dans la domaine d e la capsule 
dura, ce scat les substances -dites epaississantas dcnnant 
naxssanca a das solutiens pseudo-colloidales . Par 
epaississantas V il fa ut entendre des substances qui. a 
marble on forte concentration, a chaud ou a frcid 
au^ntent la viscosite du milieu dans l 8guea ellss ^ 
drssoutes sans pour autant donner naiesance a una 
structure gelatineuse a frcid „» apres ref roidissement 
o«. dans la cas da la gelatine. Par constant, dans le 
domarne de s capsules molles, cas dites substances ne 
peuvent a priori aucunement Stre utilisees car il n'y a 
Pas formation d'une structure solide a frcid Ces 
substances sent cartes considers dans la madorite des 
ca^comme descents filmogtaes. Hais dans_le cas. present 
les f ltas sont obt6nus p „ ^ aporat . on ^ i , eau ou 

solvant et ils presented one epaisseur e>*rime. en 
mrcrons. En dehors de lour propriete epaississante. ces 
substances sont aussi generalement utilisees dans les 
frlms d-enrobage des comprimes. Ces substances sont 
nombreuses et appartiennent a la classe : 

* des amidons et de leur derives, 

* des celluloses et de leur derives, 

des gommes corns la gomme gnar, la gomme de 
caroube, la gomme arabigue, etc.. . 

Elles sont aussi generalement utilisees comme 
subsets de la gelatine dans l e cas de la fabrication 
-s gelules . 

1 ^ydroxypropylxnethylcellulose ^ X , on retrouve 
toutes les gelules ■ dites d'origine vegetale, et ^ a 
donne naissance a de nombreux brevets tels que les brevets 
US5756123, US4026986, US543 19 17 et EP0592130 — • 

Le brevet PCT00/18835 (Warner Lambert) prQpose 
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I'hydroxypropyl amidon pour la fabrication des gelules et 
a un degre moindre pour las capsules molles . Mais cette 
derniere est utilisee en association avec une tres faible 
proportion d'un agent gelifiant d'origine vegetale, les 
carraghenanes kappa. L' association des ces deux substances 
permet d'obtenir une gelification instantanee de la masse 
d'hydroxypropyl amidon par refroidissement en sortie de 
bam, reproduisant ainsi le mecanisme de la gelatine 

Dans le domaine de la capsule xnolle, seuls les 
brevets de "Swiss caps" PCT01/37817 et EP1103254 decrivent- 
0 leur obtention a partir de ces dites substances, 1'amidon 
Cependant 1< amidon subit un traitement thermigue en 
presence d' adjuvants conduisant a la formation d'amidons 
dxt thermoplastigues. Ce traitement thermigue est obtenu 
Par "cracking" a savoir gue les grains d'amidon sous une 
forte pression et une forte chaleur eclatent et se 
coxnbinent avec les adjuvants presents dans le milieu Un 
tel precede fait appel _a_des melangeurs speciaux .appeles 
extrudeurs. Des melangeurs classigues ne peuvent en aucun 
cas permettre une telle reaction chimigue. 
> DESCRIPTION DE L ' INVENTION 

Hormis le brevet de "Swiss Caps" faisant appel a un 
agent epaississant , 1'etude approfondie de tous les autres 
brevets concernant les capsules moll., sans gelatine n'a 
Pas perxnis de mettre en evidence 1 'utilisation d'un agent 
epaississant corame seul composant gelifie " de la 
tunigue des capsules molles, objet de la presente 
invention. 

A cet effet, les compositions liguides visgueuses, 
agueuses ou hydro-alcooligues . tamponnees ou non destinees 
a la realisation de films pour la fabrication de capsules 
molles selon 1' invention sent remarguables en ce gue leur 
gelification est obtenue extemporanement a partir 
d'agents epaississants presentant la propriete unigue de 
se gelifier instantanement au contact de solutions 
convplexantes, !■ elastic! te des films etant obtenue par 
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^introduction ou ... d'un agent plastifiant , son 
*lxt-«t control, par ^incorporation ou non a'un 
tansioactif on d'un polysaccnarida. 'sa conservation 
assuraa on non par ^addition da consarvateurs. mi 
- par-attant ainai da contanir daa solutions hnilausas at/on 
agueuses. 

La presente invention a pour objet de substituer la 
selatxne des capsules molles par des materiau* appartenant 
a la categorie des substances dites epaississantes et de 
developper le precede y afferent. Selon ^ 
caracteristigue particulierement avantageuse de 

invention, les parametres reguis de structure solide 
elastxgue, filn^gtoe et thermoreversible sont obtenus 
extemporanement lors du coulage du fil. par action de 
substances provoguant une gelification instantanee du dit 
film, contrairement aux brevets CO nnus ou cette 
caracteristigue est recherchee des la fabrication de' la 
masse d' encapsulation. 

20 ainsI ° btenus * f "id Presenter des _ 

caracteristigues similaires au til* de gelatine en 
Partxculier en ce gui conceme la thermoreversibilite 

elastxeite et le temps de desegregation par addition ou 
non d ' ingredients favorisant ces parametres. Aucun 
gelxfxant de type gelatine, carraghenanes iota ou Kappa 
gomme xantnane, etc... n'est utilise en association avec 
ces dxtes substances epaississantes pour obtenir les 
proprxetes reguises decrites precedemment . 

L' ob jet de la presente invention est ainsi base sur 
e faxt gue certaines substances d'origine naturelle ont 
la propriete de se gelifier instantanement au contact de 
certaxnes solutions agueuses et/ou bydro-alcooligues plus 
ou moins concentrees en ions. On entend par - ions ■ des 
elements ionises tels gue : 

les i ons hydrogenes (H+) definissant les acides, 
les ions hydroxydes (OH") definissant les bases 
* les anionigues et/ou . les cationigues, definissant 
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les sels (calcium, sodium, phosphates, etc) 

Ces solutions sont definies comme etant les - agents 
gelifiants" et plus particulierement pour se distinguer 
dans le contexte de la presente invention, comme "agents 
5 complexants ■ 

Les- -structures ainsi obtenues sont: : 

des films thermoreversibles permettant ainsi la 
soudure de deux unites sous I'effet d'une pression et de 
la temperature, lors de 1 > encapsulation de principes 
10 actifs; 

des films plus ou moins elastiques en fonction de 
1' agent gelifiant ou complexant mis en rcuvre et de la 
composition de desdits films, permettant ainsi un 
remplissage par injection d'une solution de principe actif 
15 a encapsuler. 

Le precede, egalement objet de la presente invention 
utilise 1'avantage que ces dites substances d'origine 
naturelle ' permetten^de travailler a une temperature tres^ 
inferieure a- leur point de fusion et a des concentrations 
en matieres solides nettement plus importantes que les 
gelifiants classiquement utilises tels que la gelatine 
les carraghenanes (lota et Kappa), et les compositions 
gelifxantes decrites dans les differents brevets etudies . 
Ainsi, 1'energie consommee lors de ^encapsulation de 
principes actifs est pratiquement reduite a neant en 
raison de 1 'absence de la necessite de maintenir la 
chaleur de la preparation, filmogene pour eviter sa 
gelification in situ, comme souvent observe dans le cas de 
la gelatine, des carraghenanes et des autres compositions 
gelif iantes . 
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L'obtention des dits films faisant 1' objet de la 
presente invention fait appel a des substances 
epaississantes d^origine vegetale ou issues du metabolisme 
de micro-organismes et tres utilisees dans le domaine 
agro-alimentaire et pharmaceutic , qui au contact de 
certaines solutions agueuses et/ou hydro-alcooliques , se 
gelxf lent instantanement . 
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.a! aSentS -ont g en^rales,ent tres 

solubles k froid et appartiennent 4 ^ =iasse 

Polysaccharides covenant sur leur chalne pol^risue au 

moms rm<=> n>nl n ~ j _ 





et/ou d-ac.de glucuronic ou un m 4la» g e des trois , t 
des derives._des trois. - - 

itre C ut-! SUbStanCeS * POUV ° ir peuvent 
etre ut.Hsees seules ou en association avec d'autres 
excxpxents non gelifiants ayant pour but 

* d'ameliorer 1' elasticity du film, 

* de renforcer la soudure de deux films, 

* d'agir sur le temps de desagregation de la tunigue 

* d'assurer la proprete microbiologic, 

* d'ameliorer 1 'aspect final de la capsule 
Be ce fait, en fonction de la composition du film, la 

ixberatxon d'un principe ac tif iaclus dans m 
capsule pent varier entre 5 minutes a 24 heures . 

Les agents epaississants d'origine vegetale sent 

d agents complexants, tel gu e defini pr , c6denment ou ^ 
gels formes ne presented pas les propriety reguises pour 
realiser des capsules molles. 

Certains presented ces propriety lorssu'ils sont 
aasoc.es avec d'autres substances a y ant das propriety 
9 el lfl antes. c-est le cas de la 3 o^e de caroube, ag ent 
epa^sissant, mi en presence des 

a 3 ent g eli f iant, va donner naissance a un ge l 
Bans ce caa !a ^e de caroube 3 oue le rSle fle 

plastifxant au sein du gel de M rr a .v 

gej. ae carraghenanes Kappa qui 
presente en temps normal une structure cassante. 
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Bans d'autres cas, il peu t y avdir £or ^ tion ^ 
-ntect . d . agents geli£iants . Mis =e a 

ther»oreversible. Tel eat le cas des alginates ^ui e n 



presence d'ions calcium et «n >j i j 

eC eB " ll ' e » acide vont donner 
narssance a des g els m ais sous Leffet da la cbaleur, ces 
demrers ne vont pas redevenir l iguides connM dans ^ ^ 
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de la gelatine ou des carraghenanes. La meme observation 
est faite avec les pectines en milieu' acide. II y a 
formation d'un gel mais non thermoreversible . 

Les epaississants d'origine vegetale sont extraits 
> des plantes, des fruits et de certaines algues. Ces 
produits sont tres ' largement utilises dans 1' Industrie" 
alimentaire, pharmaceutic^ , et cosmetique. Leur r61e 
principal est de maintenir en suspension des particules de 
par l'epaississement de la phase liguide. 

En plus d'augmenter la viscosite du milieu, ces dites 
substances ont la capacite a se prendre instantanement en 
masse lorsgu'elles sont mises en contact avec des "agents 
gelif iants " . 

Ce sont : 

15 - la gomme arabique et leur derives 
- les carraghenanes Lambda. 

* La gomme arabique est une exsudation de la seve a 
_Partir des branches et du -tr-onc de -dif ferentes especes 
d'acacias, Fera, Nilotic*, Senegaensis, Verek, Seyal, 
etc... Elle se presente en larmes blanches, en gros 
morceaux de couleur rouge, ou en morceaux irreguliers, 
anguleux, brises , brillants de couleur blanc rougeatre. La 
gomme arabique est soluble dans 1'eau. Une solution 
aqueuse a 5% de gomme arabique provenant d' acacia Verek 
est dextrogyre. La concentration a saturation a 25°C est de 
37g pour lOOg d'eau. La gomme arabique est constituee en 
majeure partie voire en totalite par du (-) -arabinose, du 
(+) -galactose, du (-)-rhamnose et de 1 'acide ( +) - 
glycuronique. La gomme arabique existe sous forme de 
nebulisat dans le but de faciliter sa solubilisation. Elle 
est utilisee dans le domaihe alimentaire et pharmaceutique 
comme agent de suspension, d ' emulsif iant et de liant dans 
la fabrication des comprimes . Au contact de 1'alcool, du 
borate de sodium, et du silicate de sodium, la gomme 
35 arabique donne naissance instantanement a un gel . 

Les carraghenanes sont connus depuis plus de 6 00 
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ans dans le domaine medical of n ■ ^ ^ . 

^ C4J - er en alimentation en 

particulier pour leur propriety rv*~i rri^^i 

fj-upriere origmale qui consistait a 

gelifier le lait par simnl^ 

p simple chauffage. Ce sont des 

s polysaccharides, polymeres du galactose plus ou moins 
sulfates. Les carraghenanes sent ex-traits a partir de 
differentes algues : Chondrus crispus, Gigartina stellata, 
Gigartina acicularis, Gigartina skottsbergii , Gigartina 

pistillata, Gigartina chamissoi Tri*^ ^ ^ 

axiULto^oi, xridea, Eucheuma cottoni, 

Eucheuma spinosum. Le r>roced4 r?»^ v ^^ 
0 proceae d extraction mis en ceuvre 

conduit a differents tvoes 

types de carraghenanes dont le 

squelette de' base est une nhs^n^ * ^ 

une cuame de D-galactoses lies 

altemativement en a- (1-3) et a- (1-4). Les differentes 
gualites sont dues a la guantite et a la position des 

groupements sulfates et a la rvr£<=^^ 

a ia presence ou non d'un pont 3,6 

anhydro sur le galactose lie en i a 

16 en 1 et 4. La proportion des 

differents groupes sulfates et du pont 3 6 
anhydrogalactose a perxrds d'isoler differents types de 

carraghenanes. Ce sont les rarrn^x 

s ca rrag henanes Iota, Kappa, 

Lambda, Beta, Nu et Mu. 

Les formes Lambda presented beaucoup de groupements 
soufres comparees aux formes Kappa. Les formes Iota sont. 
intermediaires . 

Les formes Beta, Mu et Nu sont en plus faibles 

guantites et sont considerees ~ nwmai ■ ... 

uerees comme xmpuretes diminuant 

l'effet gelifiant des formes Iota et Kappa. 

Le type de carraghenanes retenu pour la presente 
invention est le Lambda. 

Compares aux .carraghenanes Iota et Kapp&/ leg 
carraghenanes Lambda ne presentent aucun phenomene de 
synerese. Elle ne presente pas de propriety gelifiantes 
mais epaississantes . Par centre au contact d'une solution 

de sels alcalins et/ou alcalino-terreuv 

Lerreux, ces carraghenanes 

donnent naissance a une masse gelifiop r^<-~ - 

yemiee. Cette reaction est 

instantanee et se produit sane 

v c sans traitement thermigue 

prealable . 

Les epaississants d'oriaine r<=>ni,i - • 

9ine cellulaire sont extraits 
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des milieux de cultures dans lesguels ont ete cultives des 
-cro-organis.es specif igues . fonction de 1& 

composition du milieu, ces micro-organismes vont secreter 
dxfferents constituants en plus ou moins en grandes 
^ quantites. Les gommes issues de ces milieux sent : 
- les gommes Pullulan et leurs derives 
les gommes Rhamsan et leurs derives 
et les gommes Wellan et leurs derives. 

Comme les carraghenanes , ces differentes gommes, en 
fonct.on de groupements fixes sur le sguelette de base- 
ont des propriety gelifiantes ou epaississantes . 

* Les gommes Rhamsan et Wellan sent obtenues a partir 
d'un micro-organisme ^Alcli^es species". Les gommes 
Rhamsan SO nt des heteropolysaccharides composes d'unites 
tetrasaccharidic^es. L'unite de base est constitute de 3 

molecules de D-glucose liees entre elles en P (l ^ 4) 

configurate, l a demiere etant liee en «(1 ^ 4) 

configuration avec une mo lecule de-^hamoseT Que " ce 
soxent les gommes Rhamsan ou Wellan, leur utilisation 
comme agent epaississant est tres varies. En effet, elles 
Peuvent atre utilisees dans les produits pharmaceutics 
comme dans les produits alimentaires ou encore dans le 
domaine 6n batiment. 

* Les genmes Pullulan sont secretees par 
, mMia8i4i - Ce sont des pol^eres 

Uneaires dont le sguelette principal est constitue d-un 
enchainement de m olecules de maltotriose liees entre elles 

- une configuration «,i ^ „ . Le Mltotriose 

constrtue de trois molecules de glucose. En raison des 
drfferents gronpements hydroxyles presents sur le 
polymere, de nosfcreux derives ont pn etre synthases par 
ce m cro-organis»e en fonction de la nature de son edlieu 
nutratxonnel. Cos™ precedent, ces „ es SOQt 
largest utilisees dans different* defines allant de la 
Phar^acie a la fabrication des peintures. Ce sont de tree 
bons agents fil»og,nes presentant une tree bonne 
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elasticity. 

One c. soient les epaississants d . orisrine v ^ tale ou 

lSS " ^ * =«tains »icro-or S anis,»es, leur 

proportion a mettre en ceuvre n olir • 

e pour obtenir le meme resultat 
qu'avec la gelatine peut varier a>,, na 

varier d une concentration de 2% 
a 8 0% en masse - -par rapDnrt = 

° po ~ t a la masse totale de " "la 

preparation. 

Chacune de ces dites substances pent etre utilisee 
comme seul - gelifiant extemporane - ou en association 
avec une ou plusieurs autres, tela que : 
-carraghenanes Lambda/gomme arabigue pour renf orcer * la 
soudure lors de la fabrication des capsules molles 
raison des proprietes adhesives de la gomme arabigue 

- carraghenanes . Lambda /gomme Pullulan pour mo duler 
liberation du principe actif encapsule, 

- etc_ . 

La proportion des autres « n^i-nn 

res gelifiants extemporanes » 
peut varier de 10% a 90% en masse par r a «™^ » n 

. .— =-- — — - - - •• - e par r appor±_ a la_ masse • 

totale d'agents epaississants. 

Suivant Regent epaississant ^ ffiuvre _ le ^ 
de dissolution peut Stre asueu* ou hydro-alcool i(I ue. La 
proportion de la phase alcoolicrue peut verier de 10% a 90* 

en masse par rapport a la masse total* a* i 

se cotaie de la preparation. 
En fonction de 1 ' =, n- =>,-.+- 

l agent epaississant utilise 

1 'addition da certeins ions pe^et une .eilleure 
hydratetion du pollers saccharides, tal est la ces des 
carraghenanes Lambda . 

Les agents favorisant la solubilisation des 
carraghenanes appartiennent a la classe des ions alcalins 
et des ions alcalino-terreux (sodium et potassium). C e 
sont en autres : 

\, Ta SSlS S ° digUeS £t P ° tassi ^- ^s acides 
clilorhydrigue, sulfuricnie • 

xrurigue, nitngue, phosphorigue , 

citngue et derives, - 

- et les hydroxydes de sodium et de potassium. 

La proportion d'ions alcalins -, •, . 

axcaims et alcalino-terreux 
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pouvant stre introduce dans le mili„„ 

en «... par , ml1 " •«» 0* » 

Preparation. m * SS6 t0 " le d * 

5 .tilis" peT -7""' " f ° n ° ti0n * «P— 

« 1 " '"^ °* — d *r ' t-ponnee ■. 

^e phase agueuse qui est capaiie d'absorber del 
vacations de p H acide ou ^ . f ^/J^ £ 

irr°°c de 4 - - * 

constant. Ceca ast d-autant plus important gue certains 
10 agents epaississants se degradent fa=ila»ent ^n 7 

* PH fi nal du aiiieu, accentue par la J!" T ' 
P-lon.ee a la chaleur. Tel est le cas des 
Lambda oui »„ «rraghenanes 
subit J PreSeDOe *" deXtr ° Se 611 nautra 

is izir* T lys ° ™ ssiva ie — «~» 

use parzode da vxngt guatre neures, on observe una 
• d^nution de la viscosite du ^ ™ ~ 

. Progressive^ carragaenane.s liberant dans le JL^Z ~ 

radzcaux acides. Dans la cadre da solutions - 
90 loo . solutions tampons acide 

20 les compos.tions suivantes peuvent itre les couples- 

- t^on acide cnlorhydritrue/cniorure de sodium OU acide 
cMorhydraque/phtalate de potassiu. ou f 

chlorhydri^ue/glycocolle. 

tampon acide citrigue/citrate 

2 5 citrique/hydroxyde de sodium ^ ^ 

- tampon acide lactique/lactate.. 

La proportion des different composants permet de 
maintanir un p H acide compris entre 2 et 5 

soiutioi r ee en miiieu neutre ° U basi ^- *~ 

solutions tampons qui peuvent etre ainsi 
pendent aux compositions suivantes UtlllSSeS 
- tampons pnospnates : pbospfcate de sodium ou de potassium 
tampon carbonates : bicarbonate/carbonate 
5 * tampon phtalate : diphtalate de • 

chlorhydrigue POtassium/acide 
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^ La val.ur.du p H du allien timlponil< peut varier fe = ^ 

Co^e il a eta .entionne pracadennnaut, las file* 
entrant dans la eo*position das oapsulas „olles doive ^ 
5 presenter una certaine elasticity pour pe„ ttre ~ 
^actron da la solution a encapsuler sous" pression. Cas 
substances sout d.autant plus ia.portantes sue les e S ent s 
-"—ts retenus pour la realisation de oapsulas 
- las sans 3 elatine, ne possadant pas la propria 
10 intrins^gue de former das f-il™. ^ * ■ Prrete 
rt « t ., llms el "tiguas. L'Wastioita 

: das fU»s est ootenue " par ' 1 . utilisation d-a g ants 
P ast l£l ants *ui appartiennant a la olasse das pol y ols 

xvlatol. lact at ol, propylene g l yc ol, polyox-yathylen. 

zz\- k 6000 ■ 9iy ^ id - - ^r. 

synthettsues at leur derives. La ^antita de oes 
substances introduites ri anE -i » 

QUltes ^ la preparation est telle gue 
le coefficient d'elasti^-lfi * • -, 

e ^sticite du film peut varier de 1 

d a 5 fois la" longueuF initial e, . La proportion de" _ ces: " 
^0 substances plastif iantes p „ §tre introduite " 

milieu varie entre 0% &t z.n* m 

* et 50% 611 "^sse par rapport 4 la 
masss totala de la preparation. 

moiled ^ d " ini initial — les oapsulas 

5 Z l l T Sat r<POa3re 4 =ertai ° eS ^ "aristi^ues en 
5 SUal.te da te*ps de desegregation. Mto d-atteindre las 
=b 3 ect l£ s en la ^atiere. un oertain nosfcre d-excipients 
pauvent etre introdnits dans le *ilieu pour contrSler ca 
para^etre. Pen* categories da produits peuvent etre 
retenues : e 

- les tensioactifs, 

- les agents des integrants . 

Les tensioactifs facilitent la mouillabilite des 
Produits avec le sgU els il s sont en contact . 

35 clT ^/^^^ ™^ ^Partiennent a differences 
■>5 classes de produits : 

- les non ionigues. C e sont : 
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* des esters de sorhi>^ 

tweens, etc... ^ ' P ° lyS ° rbates ' ****** 

* des acides gras polyethoxyles : stearate de PEG 8 au 
scearate de PEG 100; 

* des alcools gras polyethoxyles s flange d' ether de 
monolaurate "de PEG ayant de a k „ 

sur la chafn . n ^ 4 a 23 groupes oxy4t hylene S 

r la cha me Polyoxyethylenigue, etc... 

* des esters de glycol • sf-x^,*. 

* . y * steara te de methylglycol; 
des esters de glycerol . ™ 

0 etc... ^ycerol . monostearate de glycerol, 

* des esters de PEG; 

* des esters de saccharose; 

* des ethers d-alcool gras et de PEG : Bri j • 

* des ethers d'alkyl phenol et de PEG- 

* des tensioactifs presentant une fonction amide • 

decide i ° m0n °' tllail0lamide *ras de coprah, 

a acide laurique, etc... 

" W*.. ; tc di6thaa01 ^ ^ istigue , d , acide 

° mono-isopropanolamine d- acide laurique 
- les ioniques. Ce sont : 

* des derives sulf ones • ' 
mn *. 88 ' dodec ylsulfosuccinate de 

sodium et ses derives; 

des ammoniums quatemaires . chlorurp , 
cetyltrimethylammonium, chlorure de 

distearyldimethylammonium, etc... l^lpyridlni™, 

les ampho teres sont • v*. ~ 
*i«n -i » , • betaxne d' ammonium 

d al k yi dl methyle de coprah, derives d-a^des decide g Z 
a structure betainique, acide lauryl- a - imin ^ " 
et ses r?<s • - • a ~ llr ianodipropionique 

et ses derives, acide lauryl- mV rist v i „ 

et ses derives, etc... m ^tyl-cc-ammo propionique 

La quant ite de ces S11 h c f a « 
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cruantites penvent varier de 0 a 2 0* m 

la masse total, de la D *** ^° rt * 

£ la P^^ration. Cependant dans certain. 

CaS ' 1S SeUlS - tensioactifs ne suffi P a T 

agents de designation permettent f e t 

5 de desagreaatinn -n lorer le temps 

- « ° e n0nbreUSeS 8 ">— peuvent jouer 

role, Parna-celles-ei ies amidons ont eti r»f."'"~" 

0 solulles ■ sont r t Smld ° nS n " ifs dit = 

-dite ° 0,,me 3Sent *'l»t*9r»t dans la 

»°d l£l eations physics , pre-gelatinisation 
- modifications chimiques ■ 

: * tJT* faiS " i0n " — 

* reaction d'oxydation 

reaction de substitution par : 
l'acide phosphorigue 
0 l'acide adipi^ue 
° l'acide acetique 

varier de 0 a Sot en """^ P ™ 

u a ^0% en masse par raDDori- ^ n 
^ n , "Pport a la masse totals 

varier de T 0! a m "^"^ " °— P-t 
totale de 1. „L " "** r ™ * ~» 

* taux jz Z is :Tl,TT e ou autre 

en »asse pour lea colorants et de T " * 5% 
lea opacifies. par rapport , \* " 10% ' » ~~ • »~ 
preparation. 03886 " ta le ^e la ■ 

L~ eolations ainsi realisees presenter une viscosite 




WO 2004/060356 

J 7 PCT/FR2003/003740 

^ ^ r °i^ comprise entre 2nn m-; 1 1 • 

0 mll ^scales et 1.000.000 
nullipascales et une conrpnf.- • 

concent ^tion en matieres solides 
pouvant aller de 10% a 80% en 

a b °° en mass * Par rapport a la masse 
nnaie de la composition. 

5 r , al . A . Par " r - de 0eS - S ° 1Uti0nS ' *~ «*- P-vent etre 
realises presentant une epaisseur au noment fle ^ 

1 »r te de 0.5 » a 4.0 » d'epaiesenr. L _ 

induce par des agents c om plexants fait gne les fita , ainai 

obtenus presentent des cararfi . 
10 e . .. . caractenstigues physiques 

10 similaires a ceux en gelatine ou m , 

ne ou en carraghenanes Iota, 

tant snr le plan de 11<llltldl(i de , pa . sseur _ ^ 

tea,ps da desegregation, da lenr souaare , we 
aspect. 

Les " agents gelifiants » ™, „ t 
,„ . S ou c °mplexants induisant la 

gel.f.catxon extemporanee des preparations precedentes 
appart.ennent a deux classes de produits en fonction des 
substances epaississantes mises en ceuvre : 

~ les alcools tel que .1 ' ethanol-— l-o-™^ ■ , 

•• ailcU -' le-methanol , le~ propanoic 

1 isopropanol, le butanol, dans le ca<! Am i 
, n , 16 cas de la gome arabique 

zq - i es se i s de . 

* calcium 

* baryum 

* titane 

* zinc 

25 * aluminium 

* soufre 

* silice 

decides *ineraux at/ou organises, ainsi gne las oxydes, 
les hydrides at las carbonates correspondent , dans le cas 
des carraghenanes Lambda et de<=: rrr,™™ 

des amines pullulan, rhamsan et 

weilan. 

Dans le cas des alcools cphv ~a 

' ceux-ci peuvent etre utilises 
purs ou dilues dont la concentration ™ «. 

9n% OT1 centration peut varier de 10% a " 

9 0% en masse par rapport au volume final * a , . 

j , , - nnal de la solution 

d agent hydro-alcoolique complexant. 

Dans le cas des sels et decs 

et des oxydes . agissant en tant 
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C ° mPleXantS ' ilS P^lahlement dissous : 

en ml.au aqueux, acide, neutre ou basigue, 
ou en milieu hydro-alcooligue Dour _ ^ 
action. P r renforcer leur 

Leur concentration pent varier de . 
utilisation de sol-utions-dite saturees:- 

Que ce soieht les acides ou les hvdrnv, * 
Pour S o lubilisei les sels « la s o^ s T e r deS T'" 543 
concentration ■ n • ^ ' leur aonnalit6 ou 

centratxon en mxlxeu agueux varie de 0 .01H a 10N 

Les acides retenus pour la pre sente invention Sont . 
- d origins minerale : acide chlorhydrigue sulfu ' 
nitrigue, phosphor igue, etc.. ^Ifurxgue, 
" d'origine organise : acide acetigue f orm • 
lactigue, citrigue, succinigue, etc.. 

La solidite de la soudure de deux f iljRS • . 
realises sera Unction du degre de leur geti^on ^ 

P xant.^En fonctlon ^ l a ___nature _ de 
epaississaht et ri» i » — j, agent 

ant et de 1' agent complexant mis en ffim _ 

temps de contact peut varier entre 10 se * 

minutes. secondes et 10 

-oil... Contraxremeat aux precedes actuelle^ent mis 
-™ Pour la re alis atira ae capsules - 
-ent en g « atine , oarraghfaanes ™ ««- 

reduite. En eff^t- ^ • 

extet, en raison de la „n ,• * • 

Wln^e aes produits cit4s ^J^^- 

la gelatine et des carraghenanes dan. , 

canalisations Dans i 6 „ , . les 

-uans ie cas des amidons i-t^c-^, -i 

"r:::;;,r - — 

user situ la transformer--:™, i. . . 

l'amidon natif. formation chamigue de 



A contrario, i e procede de fabrication< 
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1 =b 3 et de 1. presents invention , , st ori3 . Mi ^ ^ ^ e 
les agents epaississants presented das propriit , s 
B el l£lant es extea^oranees ou induites, e vitant ainsi la 
Pr.se en » a sse de la pr , paratioa ^ ^ 

- »~«« dS 15 "V.-Wt X. sprite des 
« . froid. Dn ohauf£age peut #tre a4cessa . re 

acoelerer 1 -^dratation ou la solnnilisation des a g ents 
eparssrssants et de certains autres additifs. Le s 

io TT tm: ZT* s °* " uvre pour £avoriser 

ou !a solubxUsation ne depassent da.ais 9 0°C. una fois 
cette .tape realises, U n . est plus n , cessai „ 

poursuivre la =hau,fa g e. Les m elan g enrs utilises pour la 
realisation de cette ™=, 

cette masse sent classigues et du type 
melangeur malaxeur. 

IB Una fois la ..ass. realises. elle ^ m 

classes de de g a 2 a g e sous vide pour <limiaer ^ 

susce P tiMe de former des fcuiies lore de la realisation 

la fabrication de la masse en trawin.^ 

on , cravaillant sous vide. La 

■c.0 masse deqasee «-,.«,.. , , , 

sa~ee est transferee vers les systemes de 

rormation des films =?<->•; +• • - 

xiims soit par gravite simple soit par 

pression en utilisant soit des vie, *• 

aes vis sans fin ou une presse. 

Des la formation du film, celui-o-i .... 

' cexui-ci est mis en contact 

avec la solution complexante. 
Ce contact peut se faire par : 

- trempage 

- pulverisation 

- ou par pulverisation/ trempage. 

Selon le materiel retenu pour fabriguer les films, l e 
3 0 trempage et/ou la pu i verisation ^ 

- simultanement sur les deux faces' du film ou 
alternativement p ar decollement spontane du fil m g , lifie 

33 instant! I ^ ^ f ~~ " — 
„.,,.. support par penetration par 

cap.llar.te de la solution conpiexante antra la flta et le 
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. support permettant ainsi la salification de face 

Lee examples de systeme de £abrication ^ 
f.surant =i-apree sent des schfaas possib 
Pour repondre au moae ae fabri=atioD d4fini * ^« 

5 lunitent en aucune facon. 

^■"" coupe L ; f r S 1 ^ 3 par aes--v.es en perspective, en 
coupe de face et en coupe transversale respective 
Ulustrent l e - systeme tambour - class < 

pour i» * k • • classiquement utilise 

Pour la fabrication des capsules molles. II 3 et4 „ 
10 deux injecteurs (b et b<) « • ■ ^ 

™, n . • ^ et b ) en position haute pour la 

Pulverisation de la solution complete et nn bain de 
*~ (d ) pour fina liser la g elif ication du fU- ^ 
oecollement du tambour. P 

Dans le cas present la gelification du f ilni se fait 
d abord sur une face puis sur 1' autre. 
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Ainsi a partir du systeme d'a]im ow) . 4. • 

a - L: '-nientation. ( a ) , i a 

qui est 
-(b) , -le 

« *o lution COTOleXMte 4 partir - ae - 1 ;- se - 

ruisseli^, ' entrame par 



«-<«i.a.i.iit;xica 

-asse fabriouee donne naissance 4 un £ ilm , el 

- 4 partir de ^ « 

<*> se 9 elifie f „. ex terieure. si ^ C ^el t ; 



eelrrrcation de u face iaterae du • 
decollament du tambour (c) En fo»,n , S °° 

» sur le deesin de !a f ig ure „ du fL IL" ^ 

ce d peut s ,. ourner ^ ioDst ^ s 

de trempage (d) en fonction des criteres recherches 
be systeme represent, en coupe sur le dessin de ' la 

faces en sortie de la ouve de fabrication de la masse 
= est arns, ^-en sortie ,al, . u masse fabri ^ e 

ssance 4 un « ta (el) instantail4ment ^ ^ ~ 

parti; ^Z" 1 ^-"- - I- solution complete 4 

3s : ::: e des de i.::i:ir r et ,bl,) ^ de — - 

i orifice de sortie ( a &) ^ 
^ -entrainement ,cl. , , et „ du a „ ^ _ ~ 
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le faire sojourner dans m b£±n de 

parfaire sa geli£i cation Le fi1m . P ^ 

etre seche dans m f0rB * Peut 

dans un courant d'air dont la temperature peut 
vaner de -10°C a 70°c in« . 
c , ' lors de son Processus de transfert 

5 vers la partie » , en 

_ partxe encapsulation - de la machine, tel cue 
cela est indigue dans io = v ^ 
^ dans les Revets FR9710190 et US6331205 
Apres sechaae ~i .=>«? « • n 
, . 5 ' leS fllms gelifies presentent une 

epaisseur s • echelonnant entr* n o «- n « 

C entre °- 2 e t 2.0 mm d' epaisseur 
Leur pouvoir de retrarH^ ■ , Ur< 

et 20% retraction apres sechage se situe entre 0% 



10 et 20% 
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Scherer ou alternai-ifc ^ , 

alternates dans le cas du precede de Norton 

Les lubrifiants pouvant etre utilises sent • 

- des nuiles alimentaires classics .- huile d-aracnide 
de tournesol, d- olive, etc... 

- des emulsif iants^ tel <= -, 

tSl? ^ ue les esters de glycerol ^t 
polyoxyethylene glycol ri— 4- • , , . 

9r-Lycol, des triglycerides, des esters de 
2 0 propylene glycol et leur derives. 

Ces lubrifiants peuvent etre utilises purs ou dilues 
avec une dilution s • echelonnant de 10 a 75%. 

• ^ S films ainsi obtenus pour la fabrication des 
capsules molles peuvent encapsuler des poudres, de 
25 solutions et des suspensions dont les vehicules son 
construes par. un melange ou non • 

- d'huiles : hui i e d-arachide, tournesol, d-olive... et de 
type labrafil; e 

- de Pclyoxyethyleneglycol s PEG 400, 600 etc... 

- de propylene glycols; 

- d'emulsionnants : polysorbates, lecithine soja; 

- d'agents de suspension comme des huiles hydrogenees ; 

- de solutions abuses contenant un ammonium guaternaire 

temoerT 1 *» ces dites substances, la 

temperature de fermeture des capsules doit etre conc- 
entre 50°C et lonop j tXe COInpris e 
100 C. Le procAM de fermeture des capsules 
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peut mettre en ceuvre d<=<! 

aes moules chauffants dont la 

temperature doit etre comprise entre 60°C et 110°C 

Les exemples de realisation de fiUns figurant ci-apras 
sont uniguement des formules possibles de compositions 
5 selon 1 ■ invention donnees a titre non limitatif. 

Exemp-le tiQI - - 

Gomme Arabicrue 

40 g 

Glycerine 

10 g 

Eau Q . S 

100 g 

10 

Exemple n°2 

Carraghenanes Lambda 

10.0 g 

Chlorure de sodium... , „ 

3.0 g 

Glycerine 

10.0 g 

15 Eau Q. S . . . . 

100 g 

Solution de corr^lexation : solution de chlorure de 
calcium a 50% 



Example r»o^ 
Carraghenanes Lambda 

10.00 g 

20 Chlorure de sodium 

3.00 g 

Glycerine 

' 15.00 g 

Jaune orange S.. 

0.05 g 

Eau Q . S . . . . 

100. OOg 

Solution de compilation : solution de chlorure de 
25 calcium a 50% 



Example nQ-d 
Carraghenanes Lambda 

10.00 g 

Sorbitol ..... 

. n 20.00 g 

J u Polysorbate 8 0.. 

1.50 g 

Eau Q.S 

100.00 g 

Solution de compilation : solution de chlorure de 
calcium a 5 0% 
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Carragbenanes Lambda 

10.00 g 

Chlorure de potassium 

2.00 g 

Glycerine 

5 _ i , 15.00 g 

D Polysorbate 8 0 ■ 

„ - 1.50 g 

Parahydroxybanzaate da ..ethyaa aod(S ... 

Parahydroxybenzoate da p ropyle sod ,. . . „ 
Eau Q . s 



10 



100.00 g 

solutxo. da actuation , solution de oUorure de 
calcium a 50% 



Exempli nog 
Carraghenanes Lambda 

39.500 g 

Chlorure de sodium 

, . 1.918 g 

- - Glycerine .... 

D ^ . 30.00 g 

Polysorbate 80 

Parahydroxybenzoate da methylene! .' .' o.'sTo" 

- fabyaroxybanzoata -da-^opyle-aoda. . ' o.osT 
Phosphate monosodique 

ph=sphata disod^a.. 7 °;" 0 0 ^ 

Eau Q . s 

e - ^ . 300.000 g 

Solutxon da coa.piexatioa . solution da chlorure da 
calcium a 50% 
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Exenrole no 7 

Carraghenanes Lambda 

. . 39.500 g 

Glycerine . . 

_ - 30.00 g 

Hydroxypropylamidon. . 

60.000 g 

Parahydroxybenzoate de ffie thyle sode... 0 36 g 
Parahydroxybenzoate. ..de propyl sode ... 0.09 g 

Phosphate monosodique 

* 0.390 g 

Phosphate disodigue 

* 7.320 g 

Eau Q.s 

Solutzon da ooMplexation , solution de cbla ^ 
calcium a 50% 
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Example n°R 
Carraghenanes Lambda 

39,500 g 

Cblorure de sodium. 



Sorbitol 1.918 g 

30.00 g 
40.000 g 



5 Maltodextrine..'"' ' 3 °'° 0 g 
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Parahydroxybenzoate de xnethyle sode 0 36 a 

Parahydroxybenzoate de propyle sode _ Q Q 

Phosphate monosodigue 

. 0.390 g 

Phosphate disodique 

„ „ 7.320 g 

10 Eau Q-S 

" _ - , . , • - 300. 000 g 

Solution de complexation . »«t ... 

, . exation . solution de chlorure de 

calcium a 50% 

Base sur l'exemple n° 7 ri=„„ 
. v , 7 ' dans "ne cuve de 500 litres a 

double parol en inox, pourvue d'un „ ^ 

du vSHo • systeme d' agitation et 

du vide, on mtroduit 163,00 kg d'eau 1 * u 
-nosodigue, le phosphate disodigue et les 
et 1'agitation est maintenue' j ™ ' ^ 

^" • ," — j-usgja a dissolution complete 

des ingredients. La temperature de 1, • 
progressivement amenee a 50 o C pour f * Preparatl ° a est 
^ -.,>, a faciliter 1 'hydratation 

de l'hydroxypropylamidon lors de scm < . a 
. , . , x s ae son introduction dans l e 

Parfaite hydratation des carr^v.- 

ain=H ■f v. ■ ' c *rraghenanes Lambda. La masse 

amsi fabriguee pent etre stockee pl us de Afl fc 

. PJ - US de 48 heures a 25°C. 

Apres degazage de 1= nv- 

la Preparation, celle- 
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-ci est 



transferee .vers les machines a. 

faim . , . . acnmes d' encapsulation a une 

temperature minimum de 50°C. 

Par simple gravite ou par pression, ii y B fo ^, 
3 0 selon le precede de fabrication du f ilm : 

" d«un depot de ma sse sur les ' ^ ^ 

temperature est de 1 ' ordre de 10 - 15 o c 

- ou d'un film epais, non gelifie J, 

aexirie en sortie de tremie 
d' alimentation entre deux cvl-i^rno ^ 
3 5 cyimdres dont leur temperature 
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est de 1'ordre de 10 - 150c. 

L a gelification du film OC f 

Pulverisation a* i •, ° btenue ^ 

erisation de la solution de chlorure "A. 

soit seirvn i me de calcium a 50% 

it.. .ion i e precede de fabrication du film . 

a la surface du tambour, cote extern. „ *. 
interne - -— externe du. film puis 

~ ou bien par pulverisation de chaque cote du film 

Quel que soit le mode de fabrication du fii m , . . 
aP-s .elif nation « transfere ^ 

aurant une periode de 3 0 secondes A i • 

«** „ s , =hage dans „ Le film 

Mature est reg lee entre +4 , c ~ c ^ ^ * 
-oil- sent efctenues par scellage 4 L f U 

lubrification soit : ^ a£>res 

- par le precede classiguement utilise oh. 

film entre ,0*0 et 100 , c _ s I r ^ 

^_ou par cbauffage des monies a ^^J^ • 
entre 70° C et 100°C. ^perature comprise 
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REVENDXCATZOKS 

1. Compositions licxuides v»i ^ 

»oll.. , caracterisaes „ ce m . "« tl on ae capsules 
*t«u. extes^an^ 4 U£ ^ -l«i«tion est 

- — . solutions compl _ tes ^ - 

leur proportion dans l e m-i i -i « 

- ,-un agent plastifiant , son d6 zir;:::T ou 

•1 'incorporation ou non d'un * • ««ntrole par 

Polysaccharide sa e tens.oactif ou ^ 

ariae, S a conservation assures «„ 

l'.aa ition a. eonservateurs, lui non par 

cooxiques, tamponnees ou nor, 
revenaicatioa !, earaches sn _ J™ 

epaississants i— .. les agents 



- ^a^erisees en -ce rm*. n - - 

epaississants sent les gommes ^» *« —t. 

le, =arra g uenanes Lambda, l es * „ d '" V "- 

aeri.es, les „ I-:' d mi . Ulan « ^ 

Wellan et leurs derives. drives, les gommes 



ou 
la 



3- Compositions liguides visgueuses „ 

fcydro-alcool igU es, tamponn,es ou « " 

revendication 1, caracterisees en ce g» e a ^ 

- agents epaississauts est comprise "L 

4. Compesitroas liguides visgueuses - 
hydro-alcooiigues, taw , es ^ 2 " " 
revenaicatiou !, caracterisaes en ce gu-eUe Sel ° n 
cCinaison as aeu, ou ae plusieurs a S eL eLs ^ 

5. Co mp osi t i on s iiguiaes .isgueuts a " ' 
hydro-alcooligues tMnr>rt . S ' Reuses ou 

ques ' tamponnees ou 

revendications 1 et 4 ^ «. - . Sel ° n les 

eC 4 ' caracterisees en ~« 

proportion du ou des agents fa • ^ ^ 

agents epaississants . de la 
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COmDlnaiS ° n Varie a 90% en masse par rapport , , 

-sse totale des agents epaississants. * 
6- Compositions liquides visqueuses 

hya,o- al<=ooligues , t „ 4es J 1 --- — = °» 

» "vendition 1, caraoterisees en oe aue la °" 

epe.ssissants varie ae 10t k 9Q% m " D L i r 

-=s e total. du a^ian de dissolution. 

7 *l=°ol lq ues, tamponnees ou non selon 

rev.ndic.tion lf caracterisees „ oe w la "* l0n . ia 
* l'—t epaississant est ootenne p« 

d'iorL=: a i^r introduction 
a ions alcalins ou alcalino-terreux. 

8. Compositions liquides visqueuses 
15 hydro-aleo«n~. ^ Ses ' aqueuses ou 

alcoo^ques, tamponnees ou non se i on , 

-venditions 1 et 7 , caract4ris , es en ^ ' " " 

Potion d-ions alcalins ou alcalino-terreu, ^ 
a -><->% en msceo , _ e 
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les 
la 

Sn maSSS Par rapport a la masse f ; ina ^ " ^ . ° 

PreparationT - _ ' ~ aie " de ^a 

9- Compositions liquides visqueuses 
hvdro-fli^T es ' aqueuses ou 

nydro alcoolxques, tamponnees ou non 

revendications 1 et ft r,*^~*.< • . 

' carac ten sees en Ce m, . 
alcalin ou alrfll ,_ ... Ce «»• 1 ' "a 
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tamponnees ou non 

non selon les 

8, caracterisees en ce -. , • 

alcalin ou alcalino-terreu, est i ntro duit ^ ^ 
d'hydroxyde ou d-un sel de Lacide chl ~ ^ 
sulfurique, nitri™ v i. • ^lorhydrique, 
*u , nxtr.que, phosphorique, citrique et derives 

• Com Positions liquides visqueuses „m,« 

hydro-alcoolicrues i- e ' aqueuses °* 

ooiaques, tamponnees ou non se l OT1 

revendication 1, caracterisees en ce que la v , 

de la nh a = valeur du pH 

la phase aqueuse de la solution tampon du «,< n ■ 
dissolution des ' • • mxlaeu de 

aes agents epaississants varie de 2 a 12 

11- Compositions liquides visqueuses „ m , 
hydro-alrn^i M es ' aqueuses ou 

yoro alcooliques, tamponnees ou non ael 

revendication 1, caracterisees en ce que l a p has 
tamponnee est constitute par l«un des cou ~* 
chlorhydrique/chlorure de ' ^ 

c.lor hy drique /phtalate de 

c h lor hy driq. e/g l ycocolle , acide ^^^^ ^ 
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noBopotassioue/phosphate Phosphate 

^carbonate/carbonate, dipntalate de ' J 1 ^* 1 ^ 
5 chlorhydrigue. Potass lum/acide 

° lyofcoi. sorter ° a t POly ° 1S * 

13. Compositions liguides visgueuses 
5 hydro-alcooligues , . ' a <^uses ou 

tamponnees ou non selon . 
revendication a „. sexon i a 

1, caracterisees en ce gu e la 
d' agent plastif i sr ,<- Proportion 
Plastxfxant vane de 0 a 50% en maSse par rap Bo ^ 
a la masse *>tal e de la preparation. ^rapport 

14. Compositions liguides visgueuses, agueuses 

hydro- al cool igues «- ■ ^ uses °u 

^ S ' tamponnees ou non se ion i 

revendication l - • - on la 

assurant le ^"7^ " " ™ ^ 

classes de S ten * * *"» an, 

uteres t ~ 1 °-" M ' ' - i-ig.es et 



15 Compositions liguides visgueuses, a gu euses qu 
hydro-alcooligues ► - reuses ou 

«^e S/ tamponnees ou non se ion n 
revendxcation lf caracterisees en ce gue la ten 
tensioactifs varie de 0 a 20%. ^ 

16 Compositions liguides visgueuses, agueuses ou 
hydro-alcooligues ^ =TT , , ^ USes ou 

gues, .amponnees ou non selon i 

revendication 1 c *^^' ■ - ° a la 

' ca racterisees en ce gue le tor,*,- 
assurant le control . „ tensxo-aotif 

controle du delitement du film appartient 
classes des t^.^ _ . ^ WPartxent aux 

tensxo-actxfs ionigues, non ionigues „ 

amphoteres et est assort * * ^ques et 
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hydro-alcoolignes, ta^onne.s ou non 

"vesication 1621 caract. • - ° la 

«• ~X. da ri 2 / S ° 1UtleS * POra " e de 

ae ri2 ' d e manioc, de ble av »nf 

= trana^tiona chimigues ou ^J"* "*» - ~ - 

-•-Hues, tamponnees ou 

•revocation ^ caracteris.es en ce , * 

amidon et derives est • ™ t ™ Ur 

> -pport a 1. PriSS ^ ° 4 5 ° % en • Par 

rapport a la masse totale de la preparation. 

19. Compositions l iguides visgueuses, agueuses 
hydro-alcooli^es, tamponn , es ou ™ 

revendication 1, caracterisees en ce gue des S 
conservation et/ou de coloration , adjuvants 

coloration sont introduits. 

revendication 23 car..,' • - Sel ° n la 

^J, caracterisees en ce cm* la ^ 

conservateurs s'Sewi teneur en 

s echelonne _de o^01_ a in* — — 



ou 
la 
de 
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rapport a la masse totale de la preparation 

21 Compositions l igui d es visgueuses, agueuses ou 
hydro-alcooliques, tamponnees 



masse par 



revendication 1 9 , c^t*^ ~ , ^ la 

colorants a • ecaelonne da 0 01 a 5* an ^ ~ 

u.ui a 5% en masse p ar rauDort i 
^ la masse totale de la preparation. ? 3 

h „ C ° mPOSitioas visgueuses, agueuses ou 

hydro-alcooligues, tamponnees ou non 

revendication 1, caract , H . . ^ Selon ^ 

c^acterisees en c<=> m-n= i 

en matiere solide est com. ■ concentration 

Qe est comprise entre 10% ^t- fins. 
Pax napport 4 la e * en «... 

3 0 ->„ Xa COII iPositioii. 

23 Compositions l i9uid es visgueuses. agueuses on 
hydro-alcooli^as, tamponnees ou non T7 
. revendication 1 „„„,,. . a °" selon la 

i, caracterisees en ce gue leur mtn*- ^. 
extemporanee eat induite p „ 

d-acia.es .aineraux on oraani "lutxcn. salinea 

3 5 hydro-alcooligues ou nar i. • • solutions 

24 CoJL^ association des d eux solutions. 

4<± . compositions i ^ , ^ . 

. ^o.aloooli W a. tal ^ " " 

non selon i es 
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revendications 1 et 2^ 

Q*lifie.tion est Dr en ce g»e leur 

alcoolic™ Pr0V0 ^ e Par des solutions hydro- 

alcool lgues contenant de Methanol, du methanol <I 
Propanol, de 1 ' isor>™=^ methanol, du 

isopropanol ou du butanol 

O tr r> ... 



25. Compositions 1 icm-i 

et 23, 
obtenue 



'-o ou 

revendications 7 et IT^ 3 , °* ~ ' ^ 1~ 

.elification est obte - « gue leur 

est obtenue pour une teneur en a > n -, 
comprise entre 10% e t 90* ^ 1 

10 final de la solution „ * aU V ° lume 

solution hydro-alcooligue complexante 
26. Compositions li quides visgueuses amie 
hydro-alcooligues ^ - Reuses, aqueuses OU 

^ S ' tamponnees ou non selon n 
revendications i et „ l0n les 

:r — — - t 

W - rSUX ° U organigues ainsi que par a*, 

hydroxydes, des oxydes et rio= v P d&S 

v • s ca rbonates de calc-i,™ 

baryum, titane, zino a1 , . . caxcium, 

> ^nc, aluminium, soufre et de silices. 

27. Compositions liguides visgueuses am . 
hydro-alcooligues-,- ' t^onnees ' ou 

20 revendications l et 7 . M ^ SSl ° n 1- 

et „3, caracterisees en ce rm« -i 
Salification est obtem^ « ™ leUr 

hv*- SnUe POUr «• concentration en sels 

hydroxydes, oxydes ou cs ^ «. Sels ' 
v ■ carbonates en solution neutre ac-irio 

ou basigue allant de 1% * 1s em4 . t . ' aClde 

lo a la saturation du milieu 

28 Compositions l igui des visgueuses, agueuses ou 
2 5 hydro- alcooligues *. Km * , ' aqueuses ou 

^ ' tamponnees ou non se i ori 
revendication 1 Cararf - . . elon la 

' cara cterisees en ce cue l e „r 
est obtenue par pulverisation . ^lif lcation 

des deux de la solut " ^ ° U 1 '— ^tlca 

e la sol ^tion complexante. 

29. Compositions ij m ,jj a , 
30 h y dro-,l=oo lig »es J v lsgueuses , a?weuses ou 

iques ' tamponnees ou r,™ 

quelcongue des revendications 1 a 29 S ^ 

as 1 a 29, caracterisees en 
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ce que les films obtenus a 

viruses. agueusas ou hydr !Tl , dMditeS " mP ° Siti °- 
non sont lubrifias par de ^ 1 « 
on des astars da g f yc ^ "° lle i S -1™. 
5 tr iglycerid as, d J HZ] I des 

ou des Volutl r ; ns 9Iyco1 et leurs 

profits. " dllUSeS dS « s different* 

31. Compositions liauia~ c 
hydro-alcooHsues. ta^onu^ 0 V1S ~ S ' — « 
!0 des revendications x 4 T 0 ' ^ ^ 

l^iaes suscep tiW es J. ^^T^ ™ ^ 

des solutions a _ at/ou ~ *~ *~ ~« - 

1 » 31. en ca ~ ™' U * «" revendications 

ce qu 11 consiste : 
- a realiser a froid ou am,-- 
Pa, 9 0°C. una solution pseudo »'—d«t 
- sous vide d .nn a g ent epJ^W ^ ^ d± ~" i «- 

30 a.ec o-autres a g ents epais/^ t °° ~ ^^"^ 

— S ou ^dro-aXoooliJe t Co ^ SOlUti ° n 

ions aloaXius ou ^Zl-ZZ^ "~ *~ 
~ » a g ent ^""^ » 

3S stoo^ miintenlr S — * »«C Pendant son 

- a realiser. des films pour 1 « 0 

una tenperature s.intenue a au 2 . "° U " *~ 

d au moms 50 °C, 

- a g 41i£i er l a ^ 

aolution conplexante par puXveril ' ^ " Wl " nt la 
30 soit si.ultanea.ent aur xt T P ~ 

*~ ^ ^cona^ant I JxTL " 

33. Pro=e d4 de fabrication ,*J T 

caraoterise an oa oon sist e 7 ^ 3 3 . 

S-elifia, una operation da eecha ga \ ™ flta 

>5 dont Xa temperature oat cos^e = ™ 

34. Proceae d a fabrication a" on [ " ^ 

seion la revendication 32, 
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caracterise en ce que 1 > encapsulation des Drin ,' 
a partir de ces films se faifc ^ **' P "»"P es -tifs 
Pression de, deu, films , ^ ~ ^ / — — 
entre 5 0 o C et 10 0 o C . temperature comprise 

5 .35. Procede de fabrication se i OT1 

caract4r . - Selon la revendication 32, 

-caracterise en -ce- ■qu'il-- C on B iste a fl* 

reali«*« - n ^, lre subir a ^ masse 

realxsee, prealablement a l'etape de • * • ■ 

etape de de,a 2ag e sous vide 2r T * 

susceptible de former deS bulles iLT de 1 , • ^ 

0 des films. . l0rS de la realisation 

3 6." Procede de fabrication se i m n 

caracterise en ce ^ la ,s J^l 

vers les s.stemes de formation des ^ T 

simple soit par pression en utiJs Jt ^ 

XlSant des V1 s sans fin ou 
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